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Verfahren zur Herstellung von in organischen Losungsmi tteln 
dispergierbaren Metal loxiden 

Gegenstand der Erfindung sind ein Verfahren zur Herstellung 
von in organischen Losungsmitteln dispergierbaren Metal- 
loxiden bzw. Metallaquoxiden und nach diesem Verfahren her- 
stellbare mit organischen Sulfonsauren modif izierte Metal- 
loxide bzw. Metallaquoxide . 

Aus der WO 95/12547 bzw. dem Deutschen Patent DE 43 37 643- 
Cl ist ein Verfahren zur Herstellung in Wasser dispergier- 
barer nanokristalliner Tonerdehydrate in Bohmit- bzw. Pseu- 
dobdhmitform bekannt. In Wasser dispergierbare Tonerdehy- 
drate sind nach diesem Verfahren durch Hydrolyse von Alumi- 
niumalkoxiden bei 30 bis 110 °C und Zugabe einer Saure (mo- 
novalente anorganische oder organische Sauren sowie deren 
Anhydride) sowie nachfolgende hydrothermale Alterung zu- 
ganglich. Diese Dispersionen eignen sich z. B. zur Be- 
schichtung von Werkstoffen wie Glas, Metall oder Kunststof- 
fenx sowie fur die Herstellung von Katalysatortragern mit 
hoher Festigkeit, phasenreiner Mischoxide oder nach Uber- 
fuhrung in die a-Form fur die Herstellung von Hochlei- 
stungsschleifmitteln. Als Nachteil fur bestimmte Anwendun- 
gen wie beispielsweise wetterfeste Beschichtungen im Auften- 
bereich wirkt sich die Wasserdispergierbarkeit der nicht in 
organischen Losungsmi tt el dispergierbaren Tonerdehydrate 
aus. Fur bestimmte Anwendungen sind Tonerden interessant, 
die in organischen Losungsmitteln, jedoch nicht in Wasser 
dispergierbar sind. 

Die nach einigen der aus dem Stand der Technik bekannten 
Verfah ren hergestellten Tonerden sind in verdunnten Sauren 
und Wasser sowie teilweise in kurzkettigen Alkoholen wie 
Methanol und Ethanol dispergierbar, nicht jedoch in or- 
ganischen nicht-protischen Losungsmitteln. 



Kolloidale Tonerdedispersionen in organischen Losungsmit- 
teln sind z.B. in der DE 41 16 522-C2 sowie von R. Nafl und 
H. Schmidt ("Formation and properties of chelated aluminiu- 
malkoxides" in H. Hausner, G. Messing, S. Hirano (Hrsg.) 
"Ceramic Powder processing", Deutsche Keramische Gesell- 
schaft, Koln, 1969) beschrieben. Dort ist beschrieben, daft 
Tonerdehydrate, die durch Hydrolyse von Aluminiumalkoxiden 
in einem organischen Losungsmittel und in Gegenwart einer 
P-Diketon-Verbindung hergestellt sind, in dem Losungsmittel 
kolloidal vorliegen konnen. Allerdings sind die dort be- 
schriebenen kolloidalen Losungen nur in hoher Verdtinnung in 
dem organischen L&sungsmitteln (met a- ) stabii. Dafi tatsach- 
lich kolloidale Losungen vorliegen ist experimentell nur 
fur Isopropanol als Losungsmittel nachgewiesen. Versuche 
haben gezeigt, daft nach dem Entfernen des Losungsmittels, 
die nach diesem Verfahren hergestellten kolloidalen Parti- 
kel nicht mehr redispergiert werden kdnnen. 

Aus der AU 200149 ist ein Verfahren zur Herstellung unter- 
schiedlicher anorganischen Oxide und Hydroxide, die in Mi- 
neral61en dispergierbar sind, bekannt. Hierzu werden anor- 
ganische Oxide bzw. Hydroxide in Gegenwart eines Mineralols 
als Tragerf lussigkeit und eines Tensides in einer Ku- 
gelmuhle einem Mahlprozeli ausgesetzt. Als Tenside werden 
unter anderem organische Sulfonsauren genannt . Die Tenside 
werden der Zusammensetzung zu 0,5 bis 3,0 Gew.% zugesetzt. 

In der US 3,018,172 ist ein Verfahren zur Herstellung von 
in apolaren hohermolekularen organischen Losungsmitteln wie 
Mineralolen dispergierbaren Aluminiumhydroxiden beschrie- 
ben. Nach diesem Verfahren werden in einem fluchtigen orga- 
nischen Losungsmittel eingebrachte Aluminiumalkoxide zur 
Hydrolyse mit einer organischen Sulfonsaure, wie z.B. Post- 
dodecylbenzolsulf onsaure, in einer viskosen organischen 
Tragerf lussigkeit zusammengebracht . Das flxichtige organi- 
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sche Losungsmitte-L wird nach der Hydrolyse entfernt und es 

verbleibt ein in der viskosen organischen Tragerf liissig- 
keit, wie Xylol, dispergiertes Aluminiumhydroxid. 

- 5 Ein ahnliches Verfahren beschreibt die US 3,867,296. Hier 

werden Tonerdehydrate in einem fliichtigen organischen Me- 
dium mit einer hoher-molekularen organischen Sulfonsaure in 
einer viskosen organischen Tragerf lussigkeit versetzt. 

10 Die US 4,076,638 und US 4,123,231 beschreiben Varianten 

dieses Verf ahrens . Nach der US 4,076,638 wird parallel eine 
Carbonsaure eingesetzt und auf die viskose organische Tra- 
gerf lussigkeit verzichtet. Nach der US 4,123,231 wird neben 
der organischen Sulfonsaure eine waBrige Mineralsaure ein- 
15 gesetzt. 

Den in den oben bezeichneten U . S . -Patenten beschriebenen 
Verfahren ist gemeinsam, dafi erhebliche Mengen an organi- 
schen Sulf onsauren, bezogen auf die Menge an Tonerdehydrat , 
20 eingesetzt werden miissen. Weiterhin sind organische L6- 

sungsmittel bei der Herstellung der dispergierbaren Toner- 
den erf orderlich . 

Gemaft der AU 200149 werden die mineralischen Oxide in hoch- 
viskosen Mineralolen mit hohen Feststof f gehalten aufgenom- 
men und sodann in hoher Verdunnung mit geringen Feststoff- 
gehalten in Benzinen dispergiert. Echte kolloidale Losungen 
liegen jedoch nicht vor. 

30 Die nach den oben beschriebenen Verfahren erhaltenen Pro- 

dukte lassen sich nach Trocknung in organischen Losungsmit- 
tel nicht mehr dispergieren . Aufgabe der Erfindung ist es, 
dispergierbare Metalloxide / Metallaquoxide bzw. ein Ver- 
fahren zur Herstellung derselben berei tzustellen, daft die 

35 Nachteile des Standes der Technik nicht aufweist und z.B. 

auf den Einsatz organischen Losungsmittel bei der Herstel- 
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lung — verzichtet werden kann. uiese Aufgabe wird durch den 
Gegenstand der Erfindung geldst. 

Gegenstand der Erfindung sind Metalloxide bzw. Metal- 
laquoxide, insbesondere Tonerdehydrate, die in aprotischen 
oder protischen organischen Losungsmitteln dispergierbar 
sind . Diese sind erhaltlich als Umsetzungsprodukte : 

(A) eines oder mehrerer Metalloxide / Metallaquoxide mit 
einer Kristallitgrofle von 3 bis 100 nm, vorzugsweise 4 
bis 20 nm, bestimmt mittels Rontgenbeugung am 021 Re- 
flex, und einer PartikelgroBe von kleiner 5000 nm, vor- 
zugsweise 20 bis 1000 nm - bestimmt z.B. wahrend des 
HersTe~llungsprozesses in Dispersion vor der Trocknung - 
mit 

(B) einer Oder mehrerer organischen Sulf onsauren, wobei 

(i) soweit die Umsetzung in einer weitgehend walirigen 
Medium erfolgt: die organische Sulfonsaure eine 
Mono-, Di- oder Tri- Alkyl-Benzolsulf onsaure ist, 
worin der / die Alkylreste CI- bis C6- Alkylreste 
sind und die organische Sulfonsaure in waflrigen 
Medium loslich ist, bevorzugt sind Mono-Cl-alkyl- 
benzolsulf onsauren oder Mono-C3-alkyl- 
benzolsulf onsauren, oder 

(ii) soweit die Umsetzung in einem organischen aproti- 
schen Ldsungsmittel erfolgt: die organische Sul- 
fonsaure zumindest 14 Kohlenstof f atome aufweist 
und zumindest einen aromatischen Ring aufweist, 

wobei die Komponenten (A) , berechnet als Metalloxid, und 
(B) in einem Gewichtsverhaltnis von 99 : 1 bis 60 ; 30, 
vorzugsweise 98 : 2 bis 80 : 20 eingesetzt werden. 

Bevorzugte Ausf uhrungsf ormen sind Gegenstand der Unteran- 
spruche . 

Die erf indungsgemaB als Dispergiermedium eingesetzten L6- 
sungsmittel sind 
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-fT) nichL-proLische, polare, organiscne Losungsmittel 

(II) protische, polare organische Losungsmittel 

(III) apolare organische Losungsmittel 

Geeignete nicht-protische , polare, organische Losungsmittel 
(I) sind Ketone, Ether und Ester wie Aceton, Tetrahydrof u- 
ran (THF) , Methylethylketon, Polyolester und 1,6- 
Hexandioldiacrylat aber auch Dimethylsulf oxid (DMSO) . 

Geeignete protische, polare, organische, ggf- hohermoleku- 
lare, Losungsmittel (II) sind Losungsmittel wie Alkohole, 
Polyether (mit zumindest einer freien Hydroxygruppe ) , Hy- 
droxyalkylester und Hydroxyalkylketone oder auch Carbonsau- 
ren. Exemplarisch fur die Alkohole seien genannt z.B. Ethy- 
lenglycol, C2- bis C8- Mono- oder Dihydroxyalkohole wie 
Propanole, Butanole, Pentanole und Hexanole. 

Geeignete apolare organische Losungsmittel (III) sind Lo- 
sungsmittel wie Toluol und Chlorbenzol. 

Die nach dem erf indungsgemaJien Verfahren erhaltlichen dis- 
pergierbaren Metalloxide bzw. Metallaquoxide sind Pulver, 
die mit einem Feststof f gehalt von bis zu 35 Gew.% in den 
oben bezeichneten Losungsmitteln dispergiert werden konnen. 
Die PartikelgroJie der dispergierten Toneerdehydrate betragt 
vorzugsweise von 20 bis 1000 nm, bestimmt mit Hilfe der 
Photokorrelationsspektroskopie (PCS) . 

Nach einer bevorzugten Ausf uhrungsf orm der Erfindung werden 
die Metalloxide bzw. Metallaquoxide, insbesondere amorphe 
bzw. nanokristalline Tonerdehydrate, der Kristallitgrofte 
bis 100 nm (gemessen am 021-Reflex) , die eine Korngrolie 
zwischen 0,2 urn und 90 urn (bei einer Partikelgrofte von 20 
bis 1000 nm in Dispersion) aufweisen, mit 0,2 bis 2g p- 
Toluolsulfonsaure-Monohydrat je g Tonerde bzw. Metalloxid 
oder Metallaquoxide, jeweils berechnet als Metalloxid, bei 
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Temperaturen zwiscnen 0 und 140°C zwischen 30 und 180 min 

geruhrt und durch Spriihtrocknung, Gef riertrocknung, 
Trocknung in uberkritischen Losungsmitteln, Filtration oder 
Trommeltrocknung getrocknet. Das so erhaltene Pulver hat 

■ 5 nur noch eine geringe Wasserdispergierbarkeit (< 30 Gew.%) 
und zeichnet sich durch besonders enge KorngroBenverteilung 
aus. Das Pulver ist in den oben ausgewiesenen organischen 
Losungsmitteln mit Partikelgrofien von 10 bis 1000 nm, vor- 
zugsweise 10 bis 500 nm, (gemessen jeweils in Dispersion) 
10 gut dispergierbar . 

Dabei werden zum Teil transluzente Dispersionen erhalten, 
die transparente Beschichtungen z.B. auf Foiien oder Glas 
und ahnlichen Flachen liefern. Durch die Dispergierbar keit 
15 in organischen Losungsmitteln eignen sich solcherart modi- 

fizierte Tonerden zur Einarbeitung in verschiedene nicht- 
wasserlosliche Polymere oder Lacke/Farben . 

20 Die so erhaltenen Dispersionen sind grofitenteils opak und 
zeichnen sich durch eine ausgezeichnete Sedimentations- und 
Zentrifugationsstabilitat aus, d.h. es handelt sich um ech- 
te kolloidale Dispersionen. Eine weitere Besonderheit 
stellt die Redispergierbarkeit (nach Trocknen) , insbeson- 
dere nach Trocknung, in organischen Losungsmitteln dar so- 
wie die Moglichkeit, stabile Dispersionen mit hohen Fest- 
stof f gehalten (> 20 Gew.-%) . herzustellen. Im Gegensatz zu 
Dispersionen von Tonerdehydraten im wasserigen System 
steigt die Viskositat nur zu Beginn wenig an, bleibt jedoch 
30 nach einem Tag konstant (Fig. 1/1) . Auch nach mehreren Wo- 

chen findet keine Sedimentation statt. Durch diese Eigen- 
schaften ist das erf indungsgemafie mit p-Toluolsulf onsaure 
modifizierte Tonerdehydrat besonders gut zu verarbeiten und 
hervorragend geeignet zur Herstellung von transparenten Be- 
35 schichtungen sowie zur Einarbeitung als Fullstoff in hydro- 
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phoben Macerialien wie PVC Oder auf organischen Losungsmit- 
teln basierende Lacke bzw. Farben. 

Dispergiervorschrif t : 

In einem Becherglas wurden 18 g Losungsmittel vorgelegt und 
unter heftigem Ruhren 2 g modif iziertes Tonerdehydrat por- 
tionsweise binnen 1 bis 5 min in den Ruhrwirbel dosiert und 
nochmals 10 min geriihrt. Es resultierte eine Dispersion mit 
10 Gew.% Feststof fgehalt . Bei gut dispergierbaren Produkten 
10 tritt keinerlei Sedimentation auf. Die Dispergierbarkeit 

wurde durch Zentrif ugieren einer Dispersion bei 2000 U/min 
(10 min) und Trocknen (bei 120°C) und Auswiegen des Nieder- 
schlags bestimmt. 



15 Dispergierbare Metalloxide / Metallaquoxide im Sinne der 

Erfindung sind insbesondere solche, die sich nach dem in 
dieser Vorschrift beschreiben Verfahren zu >= 95 Gew.% bzw. 
>= 98 Gew. in dispergiertem Zustand verbleiben. 

20 Beispiel 1 

20 g wasserdispergierbares, nanokristallines (Kristallit- 
grofie gemessen am 120-Reflex: 8-12 nm) Tonerdehydrat 
(CONDEA-Produkt Disperal® S) entsprechend 14,4 g A1 2 0 3 wur- 
den in einer Losung von 4 g p-Toluolsulf onsaure in 180 g 
demineralisiertem Wasser dispergiert und 30 min lang unter 
Ruhren auf 90°C erhitzt. Dabei stellte sich ein pH-Wert von 
1,5 ein. Die Dispersion dickte etwas ein. Nach Abkuhlen 
wurde die Dispersion spruhgetrocknet ( Inlet-Temperatur 240- 
270°C, Outlet-Temperatur < 110°C) . Man erhielt ein weifies 
30 geruchloses Pulver mit aus Tabelle 2 ersichtlichen Ei- 

genschaften. Die Dispergierbarkeit des erhaltenen Pulvers 
ist in Tabelle 1 und 4 dargestellt. 
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Beispiel 2: (ptsa-modif iziertes Silica-Alumina) 

Ansatz: 180 g demin. Wasser 

4 g p-Toluolsulfonsaure 
20 g Siral® 30 D 
In einer Ldsung von 4 g p-Toluolsulf onsaure in 180 g demi- 
neralisiertem Wasser wurde eine Dispersion von 20 g Siral® 
30D hergestellt . Es entstand eine gelbliche solartige Dis- 
persion. Diese wurde spriihgetrocknet . Der C-Wert nach dem 
Trocknen betragt 8,61 %. Das Pulver ist redispergierbar 
(99%) in Wasser und Ethanol und nach Losungsmittelaustausch 
auch in Hexanol und Ethylenglycol . 

Beispiel 3 

4 g Postdodecylbenzolsulf onsaure (Marlon AS-3) wurden in 
180 g Toluol gelost und 20 g Disperal S zugegeben. Die Mi- 
schung wurde 30 min lang bei 80°C geruhrt. Es entstand ein 
leicht gelbliches Sol mit ca. 10 % Feststof f anteil, das 
Aluminiumoxid-Partikel mit einer Partikelgrofte um 195 run 
(gemessen mit Photonenkorrelationsspektroskopie, PCS) ent- 
hielt. Das Sol war zu 97,3 % zentrif ugierstabil (10 min bei 
2000 upm) . Nach Entfernen des Losungsmittels bei 40°C / 77 
mbar wurde ein gelbliches kristallartiges Pulver erhalten, 
das in Toluol, in Tetrahydrof uran (THF) , in Butanol, in Me- 
thyltertiarbutylether (MTBE) und in Trichlormethan redis- 
pergiert werden kann. In Chlorbenzol kann man eine trans- 
luzente Dispersion erhalten, die jedoch nicht zentrif ugier- 
stabil ist. Das Pulver ist zu 100 % hydrophob, d.h. die 
Dispergierbarkeit in Wasser ist durch die Umsetzung mit 
Marlon AS-3 auf 0 % reduziert. Die Organosole zeichnen sich 
durch ihre Langzeitstabilitat gegentiber Agglomeration aus . 
Eine Zunahme der Viskositat nach mehreren Tagen wurde nicht 
beobachtet. Die Dispergierbarkeit des Pulvers ist in Tabel- 
le 3 dargestellt. 
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Tab. 1 

DispergierbarJceit in verschiedenen 
organischen Losungsmitteln 



T 


pi 
U 


7-) 

[Dm] 


T 

[%] 


B 


Z 
[%] 


Aceton 


Ja 
(opak) 


80 


60 . 6 % 


bei 20% 
FESG 
thixotrop 


94.2 % 


Ethanol 


Ja 


100 


84.5 % 




99.0 % 


i-Propanol 


ja , 
einge- 

\~ „ -~ 1-4— 

scnranKt 








n .b . 


n-Butanol 


ja (opak) 


97 






99,5 % 


Hexanol 


Ja 


335 


65.8 % 


thixotrop 


84.6 % 


Ethylen- 
glycol 


ja (opak) 










THF 


ja (opak) 


121 






96,5 % 


DMSO 


ja (opak) 


104 






95,0 % ! 


Chlorbenzol 


LSMA* 

(20% 
FSTG) 


400 




niedrige 
Viskosi- 

tat | 


99,5 % ! 


Dichlor- 
methan 


Nein 










Toluol 


LSMA 


n . m . 




geliert, 


n.b. 


1 , 6-Hexan- 

dioldiacry- 

lat 


LSMA 






polymeri- 
siert im 
UV 


n.b. 



Legende Tab. 1: 

L = Losungsmittel 

D = Dispergierbarkeit bis 10 

Gew.% Feststof f gehalt 
P = PartikelgroJJe in nm 
T = Transmission bei 0,1% 

Feststof f gehalt 
B = Bemerkungen 



Z = Zentrifugierstabilitat 
2000 upm/10 min 

LSMA= durch Ldsungsmi ttel- 
austausch 

FESG = Feststof fgehalt 

n.m. = PCS nicht moglich 



* zunachst in Aceton dispergiert, dann gleiche Menge Lo- 
sungsmittel (hier: Chlorbenzol) zugegeben und das Ace- 
ton durch Ruhren unter Erwarmen auf 4 0°C vertrieben. 
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Tab. 2 

Physi kalis che Kenndaten des Pulvers 







9,1 Gew. % 
ptsa 


16,8 Gew. % 
ptsa 


Spezifische Oberflache (BET) 
(3 h bei 250°C aktiviert) 


[mVg] 




135 


Porenvo lumen 

(0-1000 nm Porendurchmesser) 


[cm 3 /g] 




0.23 


mittlerer Porenradius 


[nm] 




3.2 


Al 2 0 3 -Gehalt 


[%] 




66 


OGehalt 


[%] 


3.8 


6.5 


Partikelgrofte 

(dynamische Laserstreuung) 




dio : 0.7 
d 50 : 2.2 
d 90 : 8.6 


di 0 : 0.3 
d 50 : 1.2 
d 90 : 8.5 



Tab. 3 

Dispergierbarkeit von Disperal® S/Marlon AS-3 
in verschiedenen Losungsmitteln 



Losungsmittel 


Dispergier- 
barkeit 
% 


Partikelgrofie 
(PCS) 
nm 


Transmission 
% 


Toluol 


95.5 


166 


63.7 


THF 


99.0 


113 


32.3 


Butanol 


99.0 


130 


44.5 


MTBE 


85 




6.8 


Trichlormethan 


98.5 


64 


42.3 
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Tab. 4 

Dispergierbarkeit von Disperal® PTSA in 
Losungsmittel - Gemischen (10 Gew.% Feststoff) 



Losungsmittel Verhaltnis Partikelgrofie Zentrif ugiersta- 

(PCS) bilitat, (2000 
! Nm U/min / 10 min) % 


CHC1 3 : 


MeOH 


90 


10 


90 


98 


CHCI3 : 


MeOH 


70 


30 


70 


97 


CHCI3 : 


MeOH 


50 


50 


80 


97, 5 


CHC1 3 : 


MeOH 


30 


70 


107 


97, 5 


CHCI3 : 


MeOH 


10 


90 


70 


98, 5 










CH 2 C1 2 


: MeOH 


90 : 10 


97 


98 


CH 2 C1 2 


: MeOH 


70 : 30 


109 


96 


CH 2 C1 2 


: MeOH 


50 : 50 


103 


96, 3 


CH 2 C1 2 


: MeOH 


30 : 70 


97 


98, 5 










CHCI3 : Aceton 


70 : 30 


148 


84 


CHCI3 : Aceton 


50 : 50 


52 


97, 5 



Pa t o n tan spru che- 
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1. Verfahren zur Herstellung von modif izierten in organi- 
schen Losungsmitteln dispergierbaren Metalloxiden bzw. Me- 
tallaquoxiden durch Umsetzung 

(A) eines oder mehrerer Metalloxide bzw. Metallaquoxide mit 
einer Kristallitgrofie kleiner 150 nm , bestimmt mittels 
Rontgenbeugung am 021 Reflex, und einer Partikelgrofie 
von 10 bis 5000 nm, vorzugsweise 20 bis 1000 nm, mit 

(B) einer oder mehrerer organischer Sulf onsauren, wobei 

(i) die organische Sulfonsaure eine Mono-, Di- oder 
Tri- alkyl-benzolsulfonsaure ist, worin der/die 
Alkylreste CI- bis C4- Alkylreste sind, soweit 
die Umsetzung in einer weitgehend waft ri gen Umge- 
bung erfolgt, oder 

(ii) die organische Sulfonsaure zumindest 16 Kohlen- 
stoffatome aufweist und zumindest einen aromati- 
schen Ring aufweist, soweit die Umsetzung in ei- 
nem organischen aprotischen Losungsmittel er- 
folgt, 

wobei die Komponenten (A) und (B) in einem Gewichtsverhalt- 
nis von 99,9 : 0,1 bis 70 : 30, vorzugsweise 98 : 2 bis 80 
: 20 eingesetzt werden. 

2. Verfahren gemaft Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet , 
dafi als Metalloxide bzw. Metallaquoxide Tonerden, Tonerde- 
hydrate, insbesondere amorphe Tonerdehydrate, bohmitische 
oder pseudobohmitische Tonerden, Titandioxid, Aluminium- 
silikat bzw. Si/Al- Mischoxide, Zirkonoxid, Lanthanoxid, 
Ceroxid, Zinnoxid, Eisenoxid oder deren Mischoxide einge- 
setzt werden. 

3. Verfahren gemaB einem der vorhergehenden Anspriiche, da- 
durch gekennzeichnet, daft die organische Sulfonsaure To- 
luolsulfonsaure, vorzugsweise p-Toluolsulf onsaure, ist. 
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4. Verfahren gemafi Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeich- 
net, dafi die organische Sulfonsaure eine organische Verbin- 
dung des Typs R-S0 3 H ist, worin R ein alkylsubstituierter 
aromatischer Kohlenwasserstof f rest mit 16 bis 24 Koh- 
lenstof f atomen ist. 

5. Verfahren gemafl einem der vorhergehenden Anspruche, da- 
durch gekennzeichnet, dafi die Metalloxide bzw. Metal- 
laquoxide und die organische Sulfonsaure bei einer Tempera- 
tur von 0 bis 380 °C, vorzugsweise bei 0 bis 90 °C, in Kon- 
takt gebracht werden. 

6. Verfahren gemafl einem der vorhergehenden Anspruche, da- 
durch gekennzeichnet, dafl die Metalloxide bzw. Metal- 
laquoxide mit der organischen Sulfonsaure fur 30 s bis 7 
Tage, vorzugsweise 30 bis 90 min, und vorzugsweise unter 
Rtihren in Kontakt gebracht werden. 

7. Verfahren gemaB einem der vorhergehenden Anspruche, da- 
durch gekennzeichnet, dafi die modif izierten Metalloxide 
bzw. Metallaquoxide durch Spruhtrocknung, Gef riertrocknung, 
Mikrowellentrocknung, Trocknung in uberkritischen Losungs- 
mitteln, Filtration oder Trommel trocknung getrocknet wer- 
den. 

8. Verfahren gemafi einem der vorhergehenden Anspruche, da- 
durch gekennzeichnet, daft die modif izierten Metalloxide / 
Metallaquoxide in organischen Losungsmitteln mit Feststoff- 
gehalten von 10 bis 35 Gew.%, bevorzugt 10 bis 30 Gew.% 
dispergierbar, sind. 

9. Verfahren gemafi einem der vorhergehenden Anspruche, 
dadurch gekennzeichnet, daft das modifizierte Metalloxid / 
Metallaquoxid durch Extrusion, Tablettierung oder Kugel- 
tropfverf ahren zu Formkorpern, verarbeitet wird. 
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i^fcs einem der vorheraeheft 



4^, Verf ahr en gfTO einem der vorheraeheiWen Anspruche/ 

dadurch gekennzeichnet , daft die Metalloxide bzw. Metal- 
laquoxide in einem organische Losungsmittel aufgenommen 
werden und dieses Losungsmittel gegen ein zweites Losungs- 
mittel ausgetauscht wird. 

11. Sulfonsaure-modif izierte Metalloxide bzw. Metall- 
aquoxide herstellbar gemaft einem der vorhergehenden Verfah- 
ren . 

12. Metalloxid- bzw. Metallaquoxid- Dispersion enthaltend 
die sulfonsaure-modif izierten Metalloxide / Metallaquoxide 
gemafi Anspruch 11 und einen Zusatz zumindest eines organi- 
schen Viskositatsstellmittels . 



13. Metalloxid - bzw. Metallaquoxid- Dispersion gemali An- 
spruch 12, dadurch gekennzeichnet , daft das organische Vis- 
kositatsstellmittel eine wafirige Dispersion einer organi- 
schen Verbindung, insbesondere einer polymeren / oligomeren 

20 Verbindung, wie Cellulose, ein Cellulose-Derivat , ein Po- 

lyacrylat oder Polyvinlyalkohol ist. 

14. Verwendung der sulfonsaure-modif izierten Metalloxide 
bzw. Metallaquoxide gemafi Anspruch 11, dadurch gekennzeich- 

25 net, daft das modifizierte Metalloxid / Metallaquoxid als 

Fullmaterial in losungsmittelbasierten Farben oder Lacken 

^ oder in nicht-wasserlosliche Kunststoffe eingebracht wird. 
i 

15. Verwendung der sulfonsaure-modif izierten Metalloxide 
30 bzw. Metallaquoxide gemali Anspruch 11 zur Herstellung von 

Beschichtungen, vorzugsweise von transparenten Beschichtun- 
gen, auf Folien, Metallen/Metalloxiden, Glas, PVC und ande- 
ren Kunststof f en . 
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16. Verwendung der sulfonsaure-modif izierten Metalloxide 
bzw. Metallaquoxide gemaft Anspruch 11 zur Herstellung von 
Katalysatortragern. 



